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Unser Zeiche n; 0-Z. 27 609 2e/AR 
6700 Ludwigshafeh, l6. 7. 1971 

Verfahren zur Ge winnixng wasserfreier Acrylsaure 

Gegenetand der Erfindung 1st ein Verfahren sur Herstellung wasser- 
freier Acrylsaure aus den. Reaktionsabgasen 4 wie sie bex der Oxx- 
dation von Propylen und/oder Acrolein anfalleri. 

Neben der Reppe-Synthese ist heute zur Herstellung von Acrylsaure 
die Gasphasenoxidation von Propylen oder Acrolein interessant. Dxe 
Oxidation des Propylene und/oder Acroleins erfolgt mit Sauerstoff 
Oder Sauerstoff enthaltenden Gasen in Gegenwart von Katalysatoren 
(z B. Oxide der Elements, Molybdan, Chrom, Vanadium, Tellur) bei 
erhohter Temperatur. Aus Grunden der Sieherheit und der besseren 
Beherrschung der f reiwerdenden Reaktionswarme werdsn die Mischungen 
der Reaktionspartner mit Inertgaeen oder Wasserdampf verdtinnt. Da- 
durch entsteht nacn der Umsetzung ein gesfBrmiges Reektionsgemxsch, 
' das neben nicht umgesetztem Propylen und/oder Acrolein unter 
anderem die gewiinschte Acrylsaure, jedoch auch wechselnde Mengen 
Wasserdampf, Konlenoxid-e , Stickstoff, Sauerstoff, Essigsaure, 
Formaldehyd und -Maleinsaureanhydrid enthalt.- Die Wirtscnaf tlich- 
keit des Verfahrens hangt in starkem Mafie davon ab, wie die Acryl- 
saure aus dem Gasgemiseh gewonnen und gereinigt, insbesondere 
wie das Wasser abgetrennt wird. Hierzu ist aus der Literatur exne 
Reihe von MBglichkeiteh bekannt. 

Die britiechen Patentschrxf ten 948 687 und 953 763 lehren unter 
anderem die Gewinnung waBriger Aeryisaurelbsungen durch xndirek- 
te oder direkte Kuhlung der Reaktionsgase (quenchen). Ahnlicne 
Verfahrensweisen werden in der deutschen Patentschrif t 
(Patentanmeldung K 69 986 IVb/120) geechildert. Als erheblxche 
Hachteile dieser Arbeitsweisen sind der Anfall der Acrylsaure 
als verdunnte,- maximal 45 '/»ige waBrige losung zU nennen. Aber 
auch der Gehalt dieser Losung an Acrolein, Essigsaure und Porm- 
aldehyd trltt nachteilig in Erscheinung. Die Abtrennuhg dieser 
dm we»en t Lichen flUssigen Komponenten erfordert bei dieaen Ar- 
beitsweisen einen groBen Aufwand bei der destilla tiven und/oder 
extraktiven keinigung der Xcrylszurt. 2098.887 1264^ 
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Die lehre der DOS 1 568 957 bedeutet insofem einen gewissen 
Fortschritt, als ein Teil dieser Nachteile vermieden warden kann. 
Bei diesem Verfahren wird das 300 bis 600°G heiBe Reaktionsgas 
aus der Propylen- Oder Aeroleinoxidetion zunachst ohne Konden- 
sation aufeine Tempera tur zwischen 90 und 200°0, vorzugsweise 
etwa 100 und 1?0°C, abgekiihlt und ansehlieBend mit einem Ester 
einer allphatischen oder aromatischen Mono- oder Dicarbonsaure, 
dessen alkoholische Komponente i bis 8 Kohlenstof fatome und 
dessen Saurekomponente 5 bis 20 Kohlenstof fatome enthalt, bzw. 
mit Tributyl- oder Trikresylphosphat bei Temperatures zwischen 
30 und -100°0 bei Drucken zwischen 0,5 und 5 ata, vorzugsweise 
Atmospharendruck, im Gegenstrom extrahiert, wobei der Ester in 
einer solchen Menge eingesetzt wird, daB in dem anfallenden 
Extrakt der Gehalt an Acrylsaure ca . 5 bis 35 Gew.-?S, vorzugs- 
weise 10 bis 25 Gew.-# betragt, worauf man aus dem erhaltenen 
Extrakt Acrylsaure in Form einer konzentrierten wSBrigen Losung 
von beispielsweise 70 Gew.-# abdestilliert und den verbleiben- 
den Destillationsrttckstand erneut zur Extraktion von acrylsaure- 
haltigem Reaktionsgas verwendet. Eine bevorzugte Ausfiihrungsf orm 
dieses Verfahrens besteht darin, daB man aus dem acrylsaurehal- 
tigen Extrakt Vor der Destination Acrolein bei erhbhter Tempera- 
tur, vorzugsweise bei ca. 100 bis H0°0, austreibt und die 
Acroleindampfe mit den vom Extraktionsmittel nicht absorbierten 
Bestandteilen dee Reaktionsgases, welche haupteachlich aus Wasser- 
dampf eowie nicht, umgesetztem Propylen und/oder Acrolein, Form- 
aldehyd, KohlenmonoXid , Kohlendioxid und Stickstoff bestehen, 
vereinigt. Aus dem erhaltenen Gasgemisch wird dann durch Kiihlung 
auf ca. 20 bis 70°C uberschussiges Reaktionswasser und Formalde- 
hyd partiell auskondensiert und das verbleibende Restgas zusammen 
mit frischem Propylen und/oder Acrolein erneut dem Oxidations- 
verfahren zugefUlirt. 

Der Vorteil des geschilderteh Verfahrens besteht darin, daB eine 
hoherkonzentrierte wSBrige Acrylsaure von ca. 70 Gew.-?S gewonnen 
werden kann und daB diese nur noch Spuren von Formaldehyd enthfilt 
(in den Beispielen ca. 6,1 und weniger als 1 Gew.-^). Nach wie 
vor 1st Jedoeh ein gesonderter Verfahrensschritt zur vollstan- 
digen Abtrennung des Wassers und auch der Essigsaure von der 
Acrylsaure nofcwendig. _3_ 
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Bie Aufgabe, die der T orUe g enden Erfind^ ^ e 

stand in der Gewinnung einer Acrylsaur,, die f rex von Wasser, 

Acrolein, Forma ldehyd und Essigsaure sein sollte. 

' . •+ 0 ^«™ VPTfahren zur Gewinnung was serf reier. 

tup TiBsune eelingt mix exnem venameu 

Die Losung ge g^ katalytisc he Oxidation von Propylen und/ 
r;i^ ^ ^1^^, dure* Segenet—ebe der Beattione- 

mit eM e- hoohaiedenden orgenieeben inerten WeungeBittel 
fee daauren ge*enn*eiehnet 1st, da, -an die Gegenetromwaaehe »t 
tlne^r! bydropboben LoeungeBlttel durcbfUbrt und da, reeul- 
tlerende IBeungemittel-Aervieiiurege-iBeh naeb an eieb befcannten 
Verfaliren welter auf arbeitet . 

IB einselnen fuhrt man daa Verfanren ao durch, da* M n die Reak- 
^lonagaaa unter Ver„eidung daa Anfalle alnar waBrlgen Pnaee it 
hoohafadandan estre* bydropboben M eunge»itteln .... aua der 
Grunoe dar alipbetieeben odar aromatieeben Koblenwaeeeretof f e 

oil daran Gemieobe in einer Abeorberfcolonne i» Gegen- 
s«l wLbt und dia reeultierende Hieebung aua bydropboben Lo- 
rglittaln und Aeryleaure von dan Ubrigen genennten Konpon n 
tan naoh an eioh befcannten Verfahren veiterbebandelt. Eina ,dar 
artiga waiterbanandlung *ann ..B. in aina* eogenennten ^Barbar 
erfolgen, »obei das M eunge»ittel-Aorylea«rege»ieob in 
^ Stripgeeen bahandalt wind, wobei daa Beeorbergae in dan Abeor- 
Z Z urtte*gefuhrt wird, und wobai aua da. ^"^J^ 
falle Eeelgaaure una Aorylaaure, die frei van Wae.er Aerolem 
£ LLlaenyd iat, ebaeetilliert und. daa LBeunge-ltt.l b». 
r«aung sm ittelga,iacb naoh AU_g daa tl<m 
und eeterartiger oligemerer Aeryleauren emeut fur die Abeorptxon 

verwendet wird. 

DB den Anfall alnar vfcBrigen Pha.e bei der Absorption su varmeiden, 
"uaaan oe! dem erf indungage^en Varfehran Bruo* und Temperatur 
!» IbntogigLit ™ Waeeergebelt dar Beafctionegeee gewSblt werden. 
^r o r!baorPtion iat aa gUnetig, aine »ogliebet niedrige Tempera- 
Z einauetellen, da die erwabnten extra, unpolaren ■ 

*ein eehr gutea LBeevermogen fur Aorylaaure beeitaen. Daa heiBt. 

:tt anderef Worten, wenn die Teaperatur au boob gewSblt , rd 
-beatabt die Moglionieit einea Acrylaaureverluatea, der eieb daran 

aaB ert. da fl Ubar Kopf daa Abeorber S Aeryieaure ™ .it «„ 

Wanser entweicht. zvvoo 
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Je naeh Waeserdampf gehalt der Reaktionsgase liegt die g^stige 
Absorptionstemperatur Dei Normaldruck zwiechen etwa 30 und 80 C. 
Bieeer Bereich verechiebt sich naturgemafi, wenn bei anderen 
Drucken abeorbiert wird. 

Als extrem unpolare hydrophobe organische LBsungsmittel be- 
zeichnet man im erf indungsgemaBen Sinne solche, die keine nach 
auBen wirkende polare Gruppe enthalten, die sum Beispiel in der 
Lage ware, Wasserstof f briickenbindungen auszubilden. Es handelt 
sich hierbei vornehmlich urn inerte Fraktionen, wie die Mittel- 
olfraktionen aus der Paraf findestillation, aber auoh Ather, . 
soweit deren an den Sauerstof f atomen gebundene Gruppen sperng 
und groB genug eind, um die freien Elektronenpaare des Sauer- 
stoffs abzuschirmen, «.B. Bipheny ISther, eodann Diphenyl und 
in bevorzugtem MaBe Gemische aus Diphenyl und Bipheny lather , 
mirz "Biphyl" genannt. Ein beeonders bevqrzugter Vertreter der 
organischen LoeungsmitteL let im erf indungsgemaBen Sinne eine 
Mischung aua 75 * Bipheny lather und 25 1* Biphenyl. 

Ala vorteilhaft fur daa Verfahren hat aich auch erwiesen, als 
inerte extrem hydrophobe Verbindungen Kohlenwaseerstof f e bzw. 
Ather bzw. deren Gemisehe, aogenannte Warmetragerdle zu ver- 
wenden, deren Siedepunkt bei Normaldruck oberhalb etwa 170 0 
una deren Viekoeitat bei Temperaturen im Bereich 30 bis 80 C 
unterhalb 10 Centiatokes, vorzugsweise unter 3, lxegen. 

Bie Losungsmittel werden in solchen Mengen eingesetzt, daB der 
Absorberablauf zu oa. 10 Gew.-* Aorylsaure enthalt. Ber maximal 
erreichbare Gehalt hangt unter anderem von der Absorptions- 
temperatur, der Bimensionierung der Kolonne und von der gewiinsch- 
ten Absorptionsausbeute ab. 

Im Absorberablauf Bind nunmehr, bezogen auf reine Aorylsaure, 
hbchstens noch 5 Ctow.-jt an Wasser und Spuren an Acrolein und 
Formaldehyd sowie geringe Mengen Essigsaure enthalten. 

Bae Restwasser und die geringen Acrolein- und Forma Id ehydmengen 
werden nunmehr im Rahmen der an sich tibliohen Arbeitsmethoden 
entfemt. Vorzugsweise wird dies in einem Besorber durchgef uhrt , 
wobei mit einem Stripgas, z.B. Stickstoff Oder auch Luft, in einer 
Besorberkolonne im Gegenstrom 'diese genannten Beimengungen aus 

r5- 
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dem acrylsaurehaltigen Loeungemtotel. auegetrieben werden. Die 
erforderliche Stripgaemenge ricntet aich dabei vor allem nach 
der Seeorptionatemperetur, die vorteilhaft u» 20 M. 50 ober- 
nalb der Abeorptionetemperator bei gleichem Drue* gewShlt wird. 
in diesem Pall liegt die Stripgaemenge zwiechen 5 und 25 Vol.-?., 
fcezogen auf die Realctionegaemenge, um praktieen waeeerfr eie 
Acrylaaure i> Loeungemittel zu erhalten. Dae Deeorberabgae wird 
to die Abeorberkolonne eingeleitet, damit xnitgefUhrte Acrylaaure- 
daxnpfe darin erneut der Gegenetromextraktion unterzogen werden 
kbrtnen. 

Ein Vorteil bei dieaem Verfahren beateht darin, daB J. nach Weill 
der Bedingungen ein mehr oder minder groBer int.il der ^eigsaure 
to Abaorber uber Kopf abgehen kann. Ea tot aogar moglich bei 
der Kombination einer Abaorption mit der to vorigen Absato be- 
echriebenen Deaorption die Eeeigeaure bereita nahezu vollstandig 
von der Acrylaaure zu trennen. 

Me Aufarbeitung dee Seeorberablauxe riehtet aich aum *£1 *.- 
„acn, on noon Eaeigegure enthelten let Oder nieht. let di. Eaelg 
.Sure bei der Abaorption und Deeorption bereita entfemt warden, 
ao kann ana dem Loaungemittel unmittelbar die reine 
abdeatllliert werden. Wenn die Eeeigeaure noon au geringen Pro- 
aent.Saten entualten lat, ao muB ale vor der Gewlnnung der Aoryl- 
aaure aua der Mieonung abdeatllliert werden. Die. let vorteil- 
haxter ala eine gemeinaame Abtrennung von Eaeigedur. und Ao ryl- 
agur. mit aneohlieBender oeetillativer ITr.nnuug der b.iden ?auren, 
d a die relativen F lttontigkeiten in Gegenwa 

gunatig beeintluBt und daa vorli.gen relner-Aoryleaure bei allau 
hoher Temperatur vermieden werden kann. 

Naon Abtrennung der Acrylaaure eue de» loeungemittel muB 
aeaaen Wiederverwendung XUr di. Abaorption daa ^f^^" 
entaogen werden, «m eine Anreicherung i. Msm « B "' i " e ^° i ^ 
au vermelden. Verwend.t Ban .in LS.ungemittel auereiohend hohen 
Siedepunkta (ca. 220°C), ao kann daa Maleinagureanhydrid duroh 
Deatillation uber Kopf einer Kolonne abgetrennt *•»• 
weitere Moglionkelt der Abtrennung d.a Meleinaaureenhydride unab- 
banglg vom Siedepunkt dea looungemitt.le beateht darin, .in. 
flUaaig-flttaaig-Extraktion Bit Waaaer durehauf uhr en , wobei otae 
Sohwierigkelt in einer- ifctrektion.etufe naheau daa geeemte MSA 
al. wafirige konaentrlerte Baleinattureloaung gewonnen warden kann. 
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Bei alien Aufarbeitungsverf ahren ftlr Acrylsaure bilden sich ester- 
artige oligomere Acrylsauren. Beim vorliegenden Verfahren kann eine 
Anreicherung im LSsungsmittel vorteilhaft vermieden warden, wenn 
man das Losungamittel bei Temperaturen oberhalb 180°0 vor dessen 
Wiederverwendung thermisch behandelt, wobei die Oligomeren auf- 
spalten. LaBt man die entstehende Acrylsaure abdestillieren,' so 
wird beispielsweise bei 230°C innerhalb von 20 Minuten eine 
praktisch vollstandige Spaltung erzielt. 

Zur Vermeidung von Anreicherungen ist es selbstverstandlich auch 
moglich; nur TeilstrSme des LQsungsmittels vom MSA und ester- 
art igen Oligomeren zu befreien. 

Bei alien Auf erbeitungsverf ahren werden in iiblicher Weise Stabili- 
satoren fUr die Acrylsaure zugesetzt. Urn eine Anreicherung dieser 
Zusatze und eonstiger praktisch nicht verdampfbarer Substanzen, 
z.B. polymerer, nicht esterartiger Acrylsauren, im Lbsungsmittel 
beim vorstehend geschilderten Verfahren zu verhinderh, muB ein 
Teilstrom des Losungsmittels durch Verdampfen gereinigt werden. 
Dieser Verf ahrensschritt des Verdampfens kann vorteilhaft mit 
der Spaltung der esterartigen oligomeren Acrylsauren kombiniert 
werden. 

Anhand der Zeichnung soil das Verfahren im folgenden detailliert 
in einer speziellen Ausfuhrungsf orm erlautert werden: 

Das aus der Oxidationsstuf e kommende 200 bis 300°C heiSe Reak- 
tionsgas aus der Acrolein- und/oder Propylensaureoxidation, das 
neben Acrylsaure unter anderem Wasserdampf , Acrolein, Pormalde- 
hyd, Essigsaure, Maleinsaureanhydrid und wie eingangs erwahnt 
Inertgas enthalt, wird Uber Leitung 1 der Absorberkolonne 2 zuge- 
leitet, in der zunachst das Reaktionsgas mit Hilfe eines Oder 
mehrerer Kreislaufe 3 und Ktihler 4 direkt mit LSsungsmittel auf 
die bei der Absorption gewUnschte Temperatur gequenscht wird. Auf 
den Kopf der Absorberkolonne 2, die beispielsweise mit Fttllkor- 
pem gefiillt Oder mit Boden ausgeetattet sein kann, wird das 
Losungamittel Uber Leitung 5 aufgegeben, das aus den Reaktions- 
gasen unter anderem die Acrylsaure im Gegenstrom auswfischt. Die 
nicht absorbierten Bestandteile des Reaktionsgases mit Spuren von 
LSsungsmittel verlassen die Absorberkolonne uber Leitung 6. Zur 

20 9886/1264 -7- 
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Ettekgewinnung der Loeunge D itteXanteiie und Gewinnung von Be- 
^eilen dee Beaktione.aeee kann dee •« "«« «^ 
koXonne Bta-nmende Abgas weiterbebandeit werden, a.B. dureh 
Haobkullull Bar Flueoigk.iteablaux der Abeorberkolonne 2, dar » 
Z^Zn die AoryXaaure, Loeungemittel und einige axngangs 
^Lxe BeetandteiXe entbaXt, «ird U,er Laitung 7 
la XXe ™ "dar 

TConf der Besorberkolonne 9, die -beispie-Lswea.** 
! ar BoLnkoXonne sain kann, geXeitet. Car ^^°-^ 4 ^ 
Stripgaa dar ablaulandan FXueeigkeit entgegengebiaeen. Baa Da 
Strxpgaa „ brauchte stripgaa) wird uber Laitung 11, 

eorberabgaa (das od ar 13, in dia Abeorberkoionne 2 

-STIS 'dara'ri^ard.: Lob i- AbeorberabXeu* entbaX- 
teneTaaaeer, AeroX.in und *or*aXdebyd praktiseb voXXetSndig ant- 
xerTt Auob Lsigaaure kann bierbei wie einganga erw«bnt euage- 
trieben werden. 

Bar FXtleaigkeiteabiauf dar BeeorberkoXonne 9 wird dar BestiiXa- 

?rjTl5 dia beiapleieweiee elne eiookenbodenkolonne eein 
£2 Lg U a^Ubrt. Am Kopi dar DaetiXXationekoXonn. 
T 5 "Ird uber Laitung 1.6 reine Aorylaaura ebgesogen. let noeh 

^ r-riaTaiapiaXawaia a ~ ' 

Bar Fiueeigkelteabiauf dar KoXonne 15 wird Ubar Laitung 17 dar 
£ B tiXX.tionakoXonne 22, dia beiepieXeweiee aina BodenkoXonna^ 
fain kann. sugexubrt und dort vo» MSA bexreit <»«««» >' ^ 
Heuptmange daa LdeungemitteXs aua de B Sunp der Kolonna^ wird^ 
Ubar Laitung 5 auf dan Kopf dar Abaorbarkoionna 2 auruokgarunrx. 

Fin TeiXetrL wird ubar Laitung 27 dar loaungamitt.Xraxnigung 25. 

Tie baitpiaxawaiaa aua aina. BmXauxvarda BP far beetebt. 

in dar dae LBaunga-itteX untar gXeiebaeitiger SpeXtung der eater- 

artxgan oXigomaran AoryXaauran abdaatiXXiart und von Buoketanden 

abgatrannt wird, dia Ubar Laitung 27 abgaXaitat warden. J.. . 

roryxaaurebaltige, deetiXXierte LoeungemitteX wird **-P*S£ . 

„eiee uber Laitung 26 der AbeorberkoXonne 2 in der Mxtt. wxeder 

zugefUhrt. _ 8 _ 
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Das erfindungBgemSBe. Verfahren weist einschlieeiich der bevor- 
zugten Ausfuhrungeformen gegemiber den Verfahren des Standes 
der Technik eine Reihe entscheidender Vorteile auf . Durch Ver- 
wendung extrem hydrophober Lbeungsmittel und den an sich be- 
kannten Auf arbeitungsmethoden epeziell in der Desorptionsstuf e 
kann ein ecryleaurehaltiges Lbsungsmittel gewonnen werden, das 
praktisch frei von Wasser, Acrolein und Pormaldehyd ist. Es 1st 
dabei soger mbglich, das acrylsaurehaltige Lbsungsmittel nahezu 
frei von Eesigsaure zu erhalten, so daB unmittelbar reine 
Acrylsaure aus dem Lbsungsmittel destillativ gewonnen werden 
kann. Wesentlich ist auBerdem, daB es sich bei den gefundenen 
Lbsungsmitteln urn Stoffe handelt, die thermisch und chemisch 
auBerst stabil sind. We'gen der thermischen Stabilitat kbnnen 
z.B. die mehr als 200°C heiBen Reaktionsgase aus der Oxidation 
ohne Vorkuhlung im Gegeneatz zum Stand der Technik direkt mit 
dem Lbsungsmittel in Kontakt gebracht. Werden. Es ist namlich 
unmoglich, mit den gem&B Stand der Technik verwendeten hoch- 
siedenden Estern derartig hohe Temperatur en einzuhalten, da 
hierbei bei den Estern bereits eiiie thermische Spaltung mbglich 
ist. Weiterhin ist das neue Verfahren von einer hohen Wirtschaft- 
lichkeit. 

Beispiel 1 fsiehe dazu Abb.) 
2692 Ul Reaktionsgas, das 2,52 Vol.-?£ Acrylsaure, 0,168 Vol.-# 
Essigsaure, 0,25 V61.-# Pormaldehyd, 0,07 Vol.-# Acrolein, 10,2 
Vol. -f» H 2 0-Dampf, 0,115 Vol.-# Maleineaureenhydrid , der Rest 
Inert e wie Hg, C0 2 , CO, Propylen usw. enthalt, gelangt mit einer 
Temperatur von ca. 220°C in den Unterteil einer Absorptions- 
kolonne (2), bestehend insgeeamt aus 34 Glockenbbden und 2 Kreis- 
laufen zur Abftihrung von Warme. Auf den Kopf der Gegenstromab- 
sorptionskolonne wird (Leitung 5) als hochsiedendes unpolares 
LSsungsmittel eine Mischung aus 75 f» Diphenylather und 25 </» 
Biphenyl mit einer Temperatur von 50 bis 53°C gegeben, und zwar 
1,98 kg/h. Dieses Lbsungsmittel ist mit Phenolthiazin stabili- 
siert, urn Polymerisation von Acrylsaure zu verhindern. Im Unter- 
teil der Absorberkolonne wird durch Umwalzen der Lbsung ttber 
einen Warmeaustauscher das Reaktionsgas auf 50 bis 60°C abgekUhlt. 
Perner wird hierbei die auf dieser Stufe anfallende Absorptions- 
warme abgefuhrt. Dieser Vorgang wird in der zweiten Absorptions- 
stufe zur weitern Abfiihrung von Absorpti onswarme wiederholt. Der 
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Absorberablauf enthalt bezpgen auf 100 * ACS<5 * 8 2 0. Der Ab- 
sorberablauf (7) wird mit Warmeauatauscher (8) auf eine Tempera- 
tnr von 95 bis 100°C gebracht i»d auf den Kopf der Desorber- 
kolonne (9) gegeben, die insgeeamt 18 Glockenbbden enthalt. tfber 
Leitung (10) wird in die Desorberkolonne 360 Nl/h Stripgas ( = 
Stiekstoff Oder Luft) gegeben, Das Stripgas strippt das Wssser 
yollstandig und die EasigaSure weitgehend aus der Lbsung.Das 
Stripgas wird dann in die Absorberkolonne zurUckgeleitet (Lei- 
tung (13)), in der im wesentliohen nur die im Stripgas noch mit- 
gehende AcrylsSure wieder abaorbiert wird. 

Das aus der Abaorberkolonne (2) Uber Leitung (6) abgehende Abgaa 
wird auf eine Temperatur von ca. 15°C abgekUhlt, so da6 daa par- 
tialdruckmafiig aus der Absorberkolonne mitgehende Lbsungsmittel 
aus dem kondensierten Wasser abgeachieden wird und in den Lb- 
aungsmittelkreis zurUckgegeben wird. Daa Abgaa (6) enth&lt 
praktisch alle unterhalb der Aorylsaure siedenden Leichtsieder, 
wie u.a. Acrolein, Forma Id ehyd, Waaser. Die Acrylsaureverluste 
im Abgas liegen bei 1 - 

Der Desorberablauf gelangt in die AorylsSurekolonne (15), in der 
unter Vakuum alle Leichtsieder bia einschliefilich Aorylsaure 
gemeinsam abgezogen werden (16), wobei sich eine ea. 99 5*i«e 
Aorylsaure mit 0,5 * Essigsaure und ca. 0,1 * H 2 0 ergibt. Der 
Sumpf wird dann zur Ausschleusung von Meleinsaureanhydrid in 
die Maleinaaureanhydridkolonne (22) gegeben, wo unter Vakuum 
Maleinsaureannydrid Uber Kopf (23) abgezogen wird. Das Lbaunge- 
mittel wird nach Abktthlung auf 50 bia 53°C Uber Leitung (5) 
wieder auf den Kopf der Absorberkolonne gegeben, vomit der Kreia 
geschlossen ist. In einem Teilkreis wird Uber Leitung (24) eine 
Teilmenge von ca. 5 ^ des Lbsungsmittels abgezogen und einer 
Lbaungamittelreinigung (25) unterworfen. In dieser Lbaungsmittel- 
reinigung wird daa Lbsungsmittel bei einer Temperatur von 258 0 
uber Kopf deetilliert, wobei gleienzeitig die in aehr geringer 
Menge enthaltene Diacrylaaure nafae'zu vcllstandig geapalten wird 
und ale Aorylsaure mit dem Lbeungsmittel Uber Kopf deetilliert. 
Das Destillat wird Uber Leitung (26) in die Abaorberkolonne zu- 
rUckgegeben. 
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Beispiel 2 . 
Zusammensetzung dea Reaktionsgaees wie Beispiel (1), nur HgO- 
Gehalt jetzt 15,0 Vol.-#. i)ie Verf ahrensf iihrung ist ahnlich wie 
im Beispiel 1 engegeben. Auf den Kopf der Gegenstromabsorptions- 
kolonne (5) wird 2,5 kg/h LBsungsmittel (Gemisch aua 75 $> Di- 
phenylather und 25 # Biphenyl) mit einer Temperatur von 58 C 
gegeben. Die weitere Aufarbeitung ist analog Beispiel 1 j ledig- 
lich die Desorbertemperatur ist leicht erhoht auf 100 bis 105 C. 
Ea resultiert eine ca. 99 #ige Acrylsaure mit ca. 0,7 # Eesig- 
saure und 0,1 * HgO. Die Acrylsaureverluste liegen bei 1 * Acryl- 
saure (-im Abgas). 

Beispiel 3 

Zueammensetzung des Reaktionsgaees wie Beispiel 1 , nur Essigsaure- 
gehalt jetzt 0,3 Tol.-* Essigsaure-. Die Verf ahrensfiihrung ist 
ahnlich wie in Beispiel 1 angegeben. Auf den Kopf der Gegenstrom- 
abeorptionskolonne (5) wird 2,5 kg/h L5sungsmittel (Gemisch aus 
75 io Diphenylather und 25 * Biphenyl) mit einer Temperatur von 
50 bis 53°C gegeben. Die Desorbertemperatur ist gegeniiber 
Beiapiel 1 auf eine Temperatur von 75 bis 80°C zurtickgenommen. 
Die uber Leitung (10) zugefuhrte Stripgasmenge betrSgt 250 Hl/h. 
Der Deeorberablauf gelangt Uber leitung (18) in die Essigsaure- 
kolonne (19), in der 11 g Essigsaure und 1 g HgO gemeinsam iiber 
Kopf abgezogen werden. Der Sumpf enthalt die eesigsaure- und 
wasserfreie Acrylsaure in der Lbsung und wird uber Leitung (21 ) 
in die Aerylsaurekolonne (15) gegeben. Hier wird eine Uber 99 #ige 
Acrylsaure praktisch voile t&ndig abgezogen. UngefShr 0,5 bis 
1 <£ Acrylsaureverluste treten im Abgaa (leitung (6)) auf. Feraer 
tritt ca. 10,5 g Essigeaure ebenfalls iiber Leitung (6) im Abgas 
auf. Die weitere Verf ahrenaweise erfolgt wie im Beispiel 1 ange- 
geben. 
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V ) V erfahren zur Gewinnung wasserfreier Acrylsaure, die dureh 
^katalytische Oxidation von Propylen und/oder Acrolein er- 
" haltlich 1st, durch Gegenstromwasche der Reaktionsgase mit 
einem hochaiedenden inert en Lbsungemittel, dadurch pekenn- 
zeichnet, daB man die Gegenstromwasche mit einem extrem hydro- 
phoben Losungsmittel durchfiihrt' und dae resultierende Lbsungs- 
mittel-Acrylsauregemiach weiter nach an sich bekannten Ver- 
fahren aufarbeitet. 

2 Verfahren nach Anspruch 1, dadurcfa ff ekennzeichnet , daB man als 
* extrem hydrophobe Lbeungsmittel Kohlenwasserstoff e der Mittel- 

olfraktion, Warmetragerble mit Siedepunkten bei Kormaldruck 
oberhalb 170°C oder Dipheny lather , Diphenyl und/oder deren 
Gemische verwendet. 

3 Verfahren nach Anspruch 1, fladurch fi ekennzeiehnet , daB man 
die heifien Reaktionsgase mit den Lbsungsmitteln direkt kuhlt. 

4 verfahren nach Anspriichen 1 his 3, riadurch gekennzeichnet , 
daB man als an sich bekanntes weiteres Auf arbeitungsverfahren 
eine Desorberkolonne nachschaltet . 

5 Verfahren nach Anspriichen 1 bis 4, aadurch gekennzeichnet , 
daB man nach der Desorberstuf e in einer weiteren Kolonne 
Essigsaure und Acrylsaure destillativ nacheinander abdeetil- 
liert. 
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